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Verfahren zur Hersteliung von N.N-Diallcylglydnamiden 
Gegenstand der Erfindung 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren der direkten Hersteliung von N,N-OiaikYlglYCinanniden, die als teniare Anninoamide 
direkt oder in Gestalt ihrer leicht herstellbaren Aminoxide, Betaine und quaternaren Annmoniumverbindungen vi Is itig 
einsetzbar sind, insbesondere als Korrosionsschutzmittel. dermatologisches Schutztensid in der Kosmetik und Haushaltchemie, 
Desinfektionsmittelwirkstoff, Bakterizid, Konseivierungsmirtel und Textilhilfsmittel sowie als Emulgator- und AdhasionsmitteL 
in der Baustoff- und Erddlindustrie. 
Charakteristik der bekannten technischen Losungen 

Bereits die US-Ps 2317999 beschreibt die Hersteliung von NjN-OimethYl-glycin-dodecylannid aus Chloressigsauredodecylamid 
und Dimethyiamin in Ethanol bei 90X bis lOO^C. Die Hersteilung der anaiogen Verbindung N^N-Oimethyl-glycin-octadecylannid 
ist Gegenstand der US-PS 2256 186. wobei die Hersteliung der verwendeten Ausgangsverbindung 

Chloressigsaureoctadecylamid nicht naher beschrieben ist. Ein in der Technik gem angewendetes Verfahren ist die Hersteilung 
von Dimethylaminoessigsaurebutylester aus Chloressigsaurebuiylester und Dimethyiamin und dessen anschlieSender 
Verseifung unter Einsatz von Aminoverbindungen (Am. Soc.62 [19401 S.271). 

Zur Darstellung von Aminosaureamiden haben vor allem unsymmetrische Anhydride, insbesondere diejenigen der N- 
Acylaminosauren mit sauerstoffhaltigen organischen Oder anorganischen Sauren, als Acylierungsmirtel groftere Bedeutung 
erlangt. So beschreibt die DE-AS 1 C01 277 die Einfuhrung von Dialkylamlnoacylgruppen in Amine durchAnwendung gemischter 
Anhydride aus Dialkylaminocarbonsauren und Benzoesaure. .... 
Amide von Aminosauren lessen sich auch aus den sogenannten Leuchsschen Verbindungen, den inneren Ahhydriden von N- 
Carboxyl-a-amino-carbonsauren, gewlnnen (Houben Weyl Bd. 1 1/2, S.374). 

Die direkte Amidierung von Dlalkylaminocarbonsauren mit primaren und/oder sekundaren Fettaminen ist bisher in der Literatur 
nicht beschrieben. Erklarbar wird dies gegebenenfalls aus der bei Aminocarbonsauren vorgegebenen reaktionstragen 
Amphoiytstruktur und aus der Tatsache, dafi bereits die relevante Amidierung von Alkylcarbcnsauren durch thernriische und/ 
Oder katalytische Abspaltung des Reaktionswassers meist nur zu unbefriedigenden Umsetzungsgraden fuhrt und in bezug ayf 
die in der Literatur vielfach beschriebenen Acyiierungsmoglichkeiten von NH-Gruppen nur von untergeordneter Bedeutung ist 
bzw. kaum eine technische Alternative darstellte. 
Ziei der Erffndung 

Ziel der Erfindung ist ein Verfahren der Hersteilung von N.N-Dialkyiglycinamiden auch direkte Umsetzung vofi N,N- 
Dialkylaminocarbonsauren und/oder deren Alkalimetallsalzen mittels primaren und/oder sekundaren Fettaminen, welches 
technologisch einfach durchfuhrbar ist und gleichzeitig zu hohen Ausbeuten fuhrt. 

Dariegung des Wesens der Erfindung 

Es wurde gefunden, dafi N^N-Dialkylglycinamiden der allgemeinen Forme! 



N - CH- - C - H 

S 



wobei Ri ~ CH3, C2H5 und Rj = Aikylrest, deren Gesamtkohlenstoffzahi 7 bis 22 betragt, R3 = Rj' H 

bedeuten, sich sehr leicht durch direkte Umsetzung der enisprechenden N.N-Dialkylaminoessigsaure und/oder deren Alkaiisaize 
mit Fettaminen der Formel 



/ ^ 

r 



herstellen tassen« wenn man bezogen auf molare AnsatzgroGen die Reaktionskomponenten zunachst in wafiriger L"5ung bei 
Temperaturen von 20*C bis SOX in Geg nvvart von 0.1 bis 1,1 M I einier starkeri S3ure, vorzugsweise Salzsdur , miteinander 
reagieren laSt, wobei der Wasserg halt in der Reaktionsmischung 5 bis45Gew.-% betragt und anschiieiiend durch Erwarmung 
der Reaktionsmischung auf Temperatur n bis 220*C. gegebenenfalls unter Einl itung von Inertgasen, das im Fleakti nsgemisch 
vorhandene als auch das infolg der Amidierungsreaktion entstehend Wasserentfernt. 

Wie bereits erwahnt. ist die direkte Umsetzung von N,N-Oialkylaminoessigsaure mit primaren und/oder sekundaren Fettamineo 
. bisher nicht zur anwendungstechnischen Reife gelangt. Eine mdgliche Ursache ist in.der stabilen, reaktiohstrdgen' > \ 
A — r.der Aminoessigsauregegeben. 
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Oberraschenderweise gelingt es, erfindungsgerndfi durch Zusatz von Sduren, vorrugswelse Mmeralsauren, diese N,N- 
Diatkylaminoessigsaure im wSl^rigen Medium zu aktivieren bzw. ihr amphoiytisches Reakti9nsv rhalten derart zu beeinfluss n, 
dat^ befriedigende Amidierungsgrad erhaitisn werden. Gletchzeitig wurde gefunden, da(S nahezu 100%lge Umsetzungsgrade 
erzielt werden, wenn anstell der N,N-Diaikylammo ssigsaure ihre Alkaiisaize b im erfindungsgem§Sen Verfahren ing setzt 

> werden. ^ : ..; : : 

Das erfindungsgemaSe Verfahren roffnet die Moglichkeit der direkten Verwendung von Alkalisalz n der N,N- 
Dialkyiamin essigsaure, deren Herst Hung vieifach geubt und sett langem im grofitechnischen Ma&stab praktiziert wird und 
•stellt bei besonderer B rucksichtigung material ** konomisch r und technologischer Gesichtspunkte sowie bezogen auf die 
Verfugbarkeit mehr als nur eine Alternative zum traditionellen Verfahren der.Herstellung von N,M- 

Dimethylaminoglyctnalkylamiden uber den Syntheseweg Monochloresstgsaureesterzum Dimethylaminoessigsaureester . . 
dar ■•.../ 
Das erfindungsgemafie Verfahren wird an folgenden Beispielen naher erISutert. ' 

^ Beispiel 1 , ' 

Eln Mol einer 60%igen wassrigen N,N-Dimethylaminoessigsaurei6sung wird in einem ReaktionsgefaS unter Ruhren von 1 Mol 
Dodecylamin versetzt. Das enthaltene und entstehende Wasser wird am Veresterungsaufsatz bei Temperaturen yon bis 
iSO'C unter standigem Ruhren abgetrennt. Mit Beendigung der Wasserabscheiduhg besitzt das Reaktionsprodukt einen 

' Amtdlerurigsgrad von 52^4%. 

Beiispiel 2 

Wie Beispiel 1, wobei zusatzlich in das Reaktionsgeniisch.0,1 Mol konzentrierte Salzsaure zugegeben wird. Nach Beendigung 
der Wasserabscheidung betrdgt der Amidierungsgrad 70,3%. 

Beispl 13 / 

^^uf der Grundlage moiarer Ansatzmengen werden in einem ReaktionsgefiS 189g einer 70%igen waSrigen Losung aus N,N- 
Dj^methyfaminoessigsaurem Kaliumsalz mit 100,6g konzentrierter Salzsaure und 190g eines p^^^ 
; . zusammengegeben und unter Ruhren und Abtrennung des enthaltenen und entstehenden Reaktlonswassers auf eine * 
Temperatur von 100*e bis ISCC erhitzt 

Mit Beendigung der Wasserabtrennung besitzt das Reaktionsprodukt nach Herausldsen des gebildeten Kallumichlbrids mittels 
Wasser einen Amidierungsgrad von 98,3%. Durch destillative Aufarbeitung werden 248g an N,N- 
Dimethylaminoesstgsdurekbkosannid erhalten. 

B jspieU 

Wie Beispiel 3, wobei anstelle des Kokosamins 1 Mol Talgamin eingesetzt und die Abtrennung des Wassers mitteis elnes 
standi^en Inertgasstromes vorgenommen wird. 0.er Amidierungsgrad im Reaktionsprodukt betraigt nach der Salzabtrennung' 
mittels warmem Wasser 94,3%, Durch destillative Aufarbeitung werden 284g N,N-^^^ 
erhalten. • . T 

Beispiel 5 

Wie Beispiisl 3, wobei an Stelle des Kaliunhsalzes das entsprechende Natriumsalz und an Slelle des Kokosamins das 
entsprechende Dikokosaikylamin eingesetzt wird. Der Amidieruhgsgrad im Reaktionsprodukt betragt nach Abtrennung des 
Natriumchlorids mittels warmem^ Wasser 93,6%. . 
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ErfindungsansprOch : 

1. Verfahren zur H rstellung von N^N-OiaHcylglycinalManniden der allgemeinen Formel 




R 



2 




N 



CHg - C - N 



R 



3 



wob i Ri = CH3,. b2w. CjHs und = Alkylreste, deren Gesamtkohienstoffzahl 7 bis 22 betragt, Rg = Rj, H 

bedeuten, dadurch gekennzeichnet, daS man die entsprechende N^N-Dimethyl- bzw. Diethylamlnoessigsaure und/oder 

deren Alkalisaize mit Fettaminen der allgemeinen Formel 



direkt miteinander in der Weise umsetzt, indem man bezogen auf molare AnsatzgroSen die Reaktionskomponenten zunachst 
In waSriger Losung bei Temperaturen von 20' bis 80"C in Gegenwart von 0,1 bis 1,1 Mol einer Saure, vorzugsweise Salzsaure. 
miteinander umse«, wobei der Wassergehalt der Realrtionsmischung 5 bis 45Gewichts-% betragt und anschlieSend durch 
Enwarmung der Reaktionsmischung auf Temperaturen bis 220*C, gegebenenfalls unter Einleitung von Inertgasen, das im 
Reaktionsgemtsch vorhandene als auch das infolge Amidierungsrealaion entstehende Wasser entfern^^ 

2. Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daS das bei Einsatz von Alkalisalzen der N,N-Olalkylaminoessigsaure 

. entstehende Saiz bis zur Beendlgung der Umsetzung in der Reaktionsmischung verbleibt 




BNSOOCID: <DD ^217513A1J_> 



